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@ Verfahren zur Herstellung von 2,2 Dicycli>hexenylpropand]epoxid 

2,2-OicyctohexenyIpropandi0p<wid wfrd hergesteltt, indem 
man a^-Oicydohexenylpropan mit dor Ldsung einer 3 oder 4 
OAtome enlhaJtenden Percartonsaure in emem organischon 
Lfisungsmfttel boi 0 Ws 9(rC umsetzt. wobei die Pefcartxjo- 
saurek>svng bestimmta Spezifikattonen zu ertOHen hat und 
das Molverbaitnis von Percarbonsaure zu 22-Dicydohexeny>- 
propan 1.5:1 bo 2.S:1boirdgt (3211305) 
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Paten tansprflche 

/t) Verfahren zur Herstellung von 2/2-Dicyclohexenyl- 
^ propandiepoxid durch Dtosetzung yon 2,2-Dicyclo- 

hexenylpropan mit Percarbonsaure , dadurch gekenn- 

5 zeichnet, daB roan 2 ,2-Dlcyclohexenylpropan mit 

der Lasung einer 3 oder 4 C-Atome enthaltenden 
PercarbonsSure in einem organischen LiSsungsmittel 
bel einer Xemperatur im Bereich von 0 bis 90^C 
uinsetzt, wobel die Percatrbonsaureldsung einen 

10 Wassergehalt von unter 2 Gew.-»%, einen Gehalt an 

Wasserstoffperoxid von unter 0^5 Gew,-% lind einen 
Gehalt an Mineralsaure von unter 50 ppm aufweist 
und das Molverhaltnis von PercarbonsSLure zu 2,2- 
Dicyclphexenylpropan IrSrI bis 2,5:1 betragt. 

15 2) Verfahren nach Anspruch ^, dadurch gekennzeichnet/ 
daB man als organisches LOsungsmittel 1 ,2-Dichlor- 
propan, Tetrachlorkohlenstoff , Benzol, Dichlorben- 
zol, Cyclohexan, Prbpionsaureethylester Oder Ben- 
zoesaureethylester einsetzt . 

20 3) Verfahren nach Anspriichen 1 und 2, dadurch gekenn- 
zelchnet, daB roan- eine 10 bis 30 gew.-%lge i.5sung 
der PercarbonsSLure in dem organischen LQsungs- 
mittel einsetzt. 

4) Verfahren nach AnsprQchen 1 bis 3, dadurch gekenn- 
25 zeichnet, daB man 2,2-Dicyclohexenylpropan als 

solches einsetzt und organisches LC^sungsmittel 
nur in Form der Percarbons£Lurelosung zugibt. 
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5) verfahren nach Anspruchen 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnetr dafl die Percarbonsaurel5sung weniger als 
1 Gew--% Wasser, weniger als 0,35 Gew.-% Wasser- 
stof fperoxid. und weniger als 10 ppm MineralsSure 

5 enthalt. 

6) Verfahren nach Anspruchen 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zelchnetr nian bei Temperaturen im Bereich 10 
bis 80**C arbeitet. 

7) Verfahren nach Anspruchen 1 bis 6, dadurch gekenn- 
10 zeichnet, daB man die bendtigte Menge Percarbon- 

sSure chargenweise zugibt. 

8) Verfahren nach AnsprQchen 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man das erhaltene Reaktionsgemisch 
durch Destination auf arbeitet, wobei man die ein- 

15 zelnen Komponenten in der Relhenfolge ihrer Siede- 

punkte abdestilliert- 

9) Verfahren nach Anspiruch 8, dadiarch gekennzeichnet, 
dafi man vor der destillativen Aufarbeitung dea 
Reaktionsgemisch ein Zusatzldsungsmittel zuftigt, 

20 daB zwischen der aus der PercarbonsSure entstehen- 

den CarbonsSure und 2,2-Dicyclohexenylpropan 
siedet* 

10) Verfahren nach AnsprUchen 8 und 9, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man vor der destiliativen Auf- 

25 arbeitung aus dem Reaktionsgemisch die aus der 

Percarbonsaure entstandene Carbonsaure dtirch Ex- 
traktlon mit Wasser entfernt. 
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Verfahren zur Herstellung von 2,2-Dicyclohexenylpropem- 
dlepoxid 



pie vorliegende Brfindung betriff t ein Verfahren zur 
Herstellizng von 2,2-Dicyclohexenylpropandlepoxid durch 
Uiiisetzung von 2,2-Dicyclohexenylpropan mit Percarboa- 
s3uren« 

5 2,2-Dicyclohexenylpropandiepoxid findet z^B. Verwendung 
als Kettenverlangerer fur Polyamide (s. DE-AS 1 099 733), 
als Stabilisaiior fiir halogenier-ke Kohlenwas&erstof fe 
'3. JP-OS 17964/75) und als Polymerisationskomponente 
..ir Herstellung von Zahnftillungen (s. DB-AS 2 406 557). 

Zs ist grundsatzlich bekannt, 2 , 2-Dicyclohexenylpropan- 
'iiepoxld durch Umsetzung von 2 , 2-D icyclohexenYlprpjBaiL 
-lit einer yercarbonsSure im Sinne einer Prileschajew- 
Reaktion entspreohend folgender Reaktionsgleichung her- 
zustellen: 

15 ^A^^"^ ^ R-C-OOH > XD^^ KZX,"^ ^ R-C-OH 

CH3 6^ CHj^^ 
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Die Herstellung von 2,2-Dicyclohexenylpropandiepoxid 
nach dleser ReaJction ist bisher jedoch nicht auf be- 
friedigende Weise mbglich. So wird in der 
D6-AS 1 099 733 im Beispiel A die Epoxidation von 2,2- 
5 Dicyclohexenylpropan mit PeressigsHure beschrieben. Ob- 
wohl die Reaktion bei milden Temperaturen von 0 bis 28 ""C 
durchgeftihrt wird, wird 2 r2'-Dicyclohexenylpropandi- 
epoxid nur in einer Ausbeute von etwa 33 % erhalten. 

Bine wesentliche Verbesservmg erbrachte die Durchfiih- 
10 rung dieser Epoxidation in Gegenwart von Puf f ersalzen. 
So werden gemSB der DE-AS 1 015 782, Beispiel 4, 51 g 
2, 2 -Dicyclohexenylpropan in Met±ylencblorid mit 80 %- 
iger peressigsSure unter Zusatz von 60 g wasserfreiem 
Natriuroacetat ximgesetzt- Nach einer Reaktionszeit von 
15 2 Tagen bei Raumtemperatur wird mit Wasser ausgeschUt- 
telt, mit Sodal6sung neutral gewaschen und nach dem 
TrocJcnen uber wasser f re iem Kaliumcarbonat und Abde- 
stillleren des LSsungsmittels durch Destination 2,2- 
Dicyclohexenylpropandiepoxld erhalten* Die Ausbeute an 
20 2,2-Dicyclohexenylpropandiepoxid betrSgt 95 %. 

Fiir eine technische Anwendung sind Reaktionszeit en von 
2 Tagen unwirtschaf tlich. Weiterhin besteht ein groBer 
Nachteil dieses Verfahrens darin, daB groBe Mengen an 
25 salzhaltigen Abwassern anfallen (es ist gewichtsmaBig 
znehr Natriumacetat als 2,2-Dtcyclohexenylpropan ein- 
zusetzen) , die filr eine technische Anwendung prohibi- 
tiv sind. 
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Wird iiur ein Viertel der angegebenen Menge an Natrlum- 
acetat verwendet^ so sinkt die Ausbeute em 2/2-Dlcyclo- 
hexenylpropandiepoxid unter soast gleichen Bedlngungen 
auf 47 % (s* DE-AS \ 015 782, Beispiel 4). Ohne Zusatz 
5 von Natriumacetat wird lediglich ein undestillierbares 
Harz erhalten (s» DE-AS 1 015 782, Beispiel 4). 

Es wurde nun ein Verfahren zur Herstellung von 2,2-Di- 
cyclohexenylpropandiepoxid durch Umsetzung von 2,2-Di- 
cyclohexenylpropan mit PercarbonsMuren gefunden, das 
dadurch gekennzeichnet istr dafi man 2,2-Dicyclohexenyl- 
propan mit der Ii5sung einer 3 oder 4 C-Atome enthalten* 
den Percarbons^ure in einexn organischen Ldsungsxni-ktel 
bei einer Temperatur im Bereich von 0 bis 90 •C umse-tzt, 
wobei die Percarbonsa.urel5sung einen Wassergehalt von 
unter 2 Gew»-%r einen Gehalt an Wasserstoffperoxid von 
unter 0,5 Gew.-% und einen Gehalt an MinerailsSure von. 
unter 50 ppm aufweist und das MolverhSltnis von Per- 
carbonsaiire zu 2 ,2-Dicyclohexenylpropan 1,5:1 bis 
2,5s 1 betrSgt. 

20 Das er£indungsge2n£B einzusetzende Ausgangsprodukt 2,2- 
Dicyclohexenylpropan ist eine bekannte Verbindung, die 
beispielsweise gemSU DE-AS 1 099 733, Beispiel A, oder 
auf sonstige Weise hergestellt werden kann. 

Als organisches L5sungsmittel- £Ur die 3 oder 4 C-Atome 
25 enthaltende Percarbons^ure k6nnen in der erf indungs- 
gemaBen Umsetzung beispielsweise die verschiedensten 
unsubstituierten oder substitulerten Kohlenwasser- 
stoffe verwendet werden, die unter den Reaktionsbe- 
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dingungen flQssig sind und unerwUnschte Nebenreaktionen 
nicht Oder nur In ganz untergeordnetein MaBe eingehen. 
Solche Kohlenwasserstof fe sind z.B. aliphatische und 
cycloaliphatische Kohlenwasserstof fe, wie Hexan, Hep- 

5 tan, Octan, 2-Bthy 1-hexan , Decan, Dodecan, Cyclohexan, 
MethylcycXopentan und Petrolether ; aromatische Kohlen- 
wasserstof fe wie Benzol, Nitrobenzol, Toluol, Ethyl- 
benzol, Cumol, Diisopropylbenzol, Xylol, Chlorbenzoi und 
Dichlorbenzol; sauerstof fhaltige Kohlenwasserstof fe wie 

10 Ether und Ester, z.B- Diethylether , Diisoprdpylether, Di- 
butylether, Tetrahydrofuran, Dioxan, EssigsSureethylester, 
Bssigsauremethylester, Essigsaurepropylester , Bssig- 
saurebutylester, propionsauremethy lester , Propionsaure- 
ethylester, PrbpionsSurepropylester , Butter sauremethyl- 

15 ester, Buttersaureethy lester, ButtersSurepropy lester , 
Buttersaurebutylester, Benzoesauremethy lester und 
Benzoesaureethylester; chlorierte Kohlenwasserstof fe 
wie Methylenchlorid, Chloroform. Tetrachlorkohlenstof f , 
1-Chlorethan, 1 ,2-Dichlorethan, 1 , 1 -Die hlore than, 

20 1 ,1,2,2-Tetrachlorethan, 1 -Chlorpropan , 2-Chlorpropan, 

1 . 2- Dichlorpr opan , 1 , 3-Dichlorpropan , 2,3 -Dichlorpr o- 
pan, 1,2,3-Trichlorpropan, 1 ,1 ,2,3-Tetrachlorpropan, 
Butylchlorid, 1 , 2-Dichlorbutan , 1 ,4-Dichlorbutan, 

2.3- Dichlorbutan, 1 ,3-Dichlorbutan, 1 ,2,3 r4-Tetra- 
25 chlorbut^h, tert. -Butylchlorid, Amylchlorid, 1,2- 

Dichlorp'entan , 1 , 5-Dichlorpentan , 1,2,3,4 -Tetrachlor- 
pentan, Cyclopentylchlorid, 1 ,2-^ichlorcyclopentyl- 
chlorid, Hexylchlorid, 1 ,2-Dichlorhexan, 1 ,6-Dichlorhexan, 
1 ,2 ,3 ,4-Tetrachlorhexan , 1,2, 5 ,6-Tetrachlorhexan, Cyclo- 
30 hexylchlorid, Chlorbenzoi, Dichlorbenzol, Heptylchlorid, 
1,2-Dichlorheptan, 1 ,2 ,3 ,4-Tetrachlorheptan , Cyclo- 
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heptylchlorid, Octylchlorid, 1 ,2-Dichloroct:an, 1/2^3^4- 
Tetrachloroctan und Cyclooctylchlorid. 

Bevorzugte L5saangsmittel sind von den chlorierten Koh- 
lenwasscrstof fen Methylenchlorid, Chloroforro^ Tetra- 
chlorkohlenstoff und 1 ,2-Dlchldrpropan, von den aroma- 
tischen Kohlenwasserstoffen Benzolr Nitrobenzolr Toluol 
und Dichlorbenzol, von den alipha tischen und cycloallpha- 
tischen Kohlenwasserstof fen 2-Ethylhexan , Cyclohexcin 
und Methylcyclopentan .und von den sauerstof fhaltigen 
Kohlenwasserstof fen Tetrahydrofuran, Propionsaureethyl- 
ester und Benzoesaureethylester • 

Besonders bevorzugte L5sungsmittel sind von den chlo- 
rierten Kohlenwasserstof fen 1 , 2-Dichlorpropan und Te- 
trachlorkohlenstof f , von den aromatischen Kohlenwas- 
serstof fen Benzol und Dichlorbenzol , von den ailpha ti- 
schen und cycloaliphatischen Kohlenwasserstof fen Cyclo- 
hexan und von den sauerstof fhaltigen Kohlenwasserstof- 
fen Propionsaureethylester und Benzoesaureethylester* 

Verwendet werden k5nnen auch Gemische der verschiedenen 
oben angegebenen organlschen £i5sungsmittel. 

Erf indtingsgejDafl verwendbare Percarbonsauren sind bei- 
spielsweise PerpropionsSure y Perbuttersaure und Per- 
isobuttersSure ^ Bevorzugt verwendet werden Perpropion- 
sEure und PerisobuttersSure* Besonders bevorzugt ist 
PerpropionsHure . Diese Percarbonsauren, gel5st in einem 
der genannten organischen Ldsungsmittel, k5xmen z,B. 
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nacn dem in der DE-OS 2 262 970 beschriebenen Verfahren 
hergestellt werden, bei dem waBriges Wasserstoffperoxid 
mit der entsprechenden Carbonsaure in <3egenwart von 
Schwefelsfiure umgesetzt xind anschliefiend die entstandene 

5 Percarbons^ure mit dem organischen LGsungsinittel aus dem 
Reaktionsgemisch extrahiert wird» Gegebenenfalls kann 
die so erhaltene Percarbonsaurel5sung in dem organischen 
Ldsungsmittel noch waiter gereinigt werden, insbesondere 
um den Gehalt an Wasser, Wasserstoffperoxid und Schwefel- 

10 sSure zu erniedrigen. 

Die Losungenr die organisches Losungsmittel und Percar- 
bonsaure enthalten, kttnnen beispielsweise 10 bis 30 
Gew»-% der jeweiligen PercarbonsSxire, bezogen auf die 
L5siing, enthalten. 

15 2,2-DicycLohexenyIpropan kann als solches oder ebenfalls 
geldst in einem oder mehreren der vorstehend genannten 
Lttsungsmittel eingesetzt werden, wobei beliebig konzen- 
trierte L5s\ingen zum Einsatz gelangen konnen. Vorzugs- 
weise wird 2,2-Dicyclohexenylpropan als solches eingesetzt 

20 nnd organische LSsungsmittel nur in Form der Percarbon- 
saurei5sung zugegeben. 

pas Molverh^ltnis von Percarbons^ure zu 2,2--Dicyclo- 
hexenylpropan betrSgt erf indungsgemSB 1,5:1 bis 2,5j1. 
Bevorzugt betr§gt dieses MolverhSltnis 1,7:1 bis 2,3:1 • 
25 Besonders bevorzugt werden pro Mol 2,2-Dicyclohexenyl- 
propan 1^8 bis 2,2 Mol PercarbonsSure eingesetzt. 

Der Wassercrehalt der verwendeten PercarbonsSurelSsung 
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soli jLm allgemeinen mSglichst niedrlg sein und unt er 2 
Gew.-% betraqen > Insbesondere geeignet slnd beispiels- 
weise PercarbonsSureldsungen mit einem Wassergebalt von 
bis 2U 1 Gew.-%« Vorzugsweise verwendet man Percstrbon- 
5 sSurel5sungen/ die weniger als 0,5 Gew«-% Wasser ent- 
halten« Besonders bevorzugt ist eln Wassergehall; von 
weniger als 0,1 Gew»-%, 

Der Wasserstof fperoxidgehalt der verwendeten Percarbon- 
sSlureldsung soli im allgemeinen eben£alls mdglichst 

10 niedrig sein. Er kann bis zu 0,5 bezogen auf 

die Percarbonsaurelosung, betragen. Vorteilhaft arbei- 
tet man bei einem Gehalt von weniger als 0,35 Gew.-%. 
Besonders vorteilhaft ist es, die Utosetzung mit einer 
Per carbonsMureia sung durchzufCIhren, die einen Wasser- 

IS stoffperoxidgehalt unter 0,2 Gew.-*% aufweist. 

Der Mineralsciuregehalt der verwendeten Percarbonsaure- 
losung soli auch mogllchst niedrig sein und xinterhalb 
50 ppm liegen. Besonders vorteilhaft ist ein Mineral- 
sSuregehalt von weniger als 10 ppm. 

20 Die erf indungsgemSfle Umsetzung wird im Tempera turbe- 
reich von 0 bis 90*C durchgeffihrt. Bevorzugt arbeitet- 
man bei 10 bis 60**C, besonders bevorzugt bei 20 bis 
70 •c. In Sonderfdllen konnen die angegebenen Tempera- 
turen auch unter- Oder Uberschritten werden. 

25 Die erf indungsgemaBe Dmsetzung kann bei den verschie- 
densten Drooken durchgefClhrt werden. Im allgemeinen 
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arbeltet man bei Nonnaldruck . Das Verfahren kann jedoch 
auch bei Unter- Oder Oberdruck durchgefiihrt warden. 

Die Ourchfdhrung der erflndungsgein&Ben umsetzung kann 
dlskontinuierlich oder kontinuierlich in den fiir Um- 
5 setzungen dieser Art Oblichen Vorrichtungen , wie Riihr- 
werkskesseln, Siedereaktoren, R^hrenreciktoren r Schlau- 
£enre20ctoren oder Schleifenreaktoren, erfolgen. 

Als Werkstoffe fiir die Reaktionsapparate zur DurchfUh- 
rung der erf indungsgemafien Utnsetzung kcSnnen beispiels- 
10 weise Glas, Edelstahle oder emailliertes Material ver- 
wendet warden. 

Schwermetallionen im RefiUctionsgemisch katalysieren die 
Zersetzung von Percarbonscluren . Es ist deshalb vorteil- 
haftr der Percarbonsaurelosung Substanzen zuzusetzen, 

15 die Schwennetallionen durch Komplexbildung inaktivie- 
ren konnen* Substanzen solcher Art sind beispielsweise 
GluconsMure, Ethylendiamintetraessigsaure, Natriumsi- 
likat, Natriumpyrophosphat , JJatriumhexametbaphosphat , 
Dinatriumdimethylpyrophosphat oder Na^ (2-Ethyl-hexyl) ^ 

20 (P3^>io>2 DE-AS 1 056 596, Spalte 4, Zeilen 60 f f ) . 

Die Reaktionswarme kann auf beliebige Weise abgefuhrt 
werden, beispielsweise durch innen- oder auBenliegende 
Kiihler. Zur Ableitung der Reaktionswarme kann die Um- 
setzung auch unter RiickfXuB, z.B. in Siedereaktoren, 
25 durchgefUhrt werden. 

2,2-Dicyelbhexenylpropan und die PercarbonsSurelttsung 
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konnen auf beliebige (^else zusammengebraciit warden - Bei- 
spielsweise kann man beide Komponenten gleichzeitig Oder 
nacheinander in beliebiger Reihenfolge in das Reaktions- 
gef afi einbrlngen. Bel diskontinuierltcher Arbeitsweise 
wird vorzugswelse 2r2-Dicyclohexenylpropan vorgelegt 
und dann die PercarbonsauireI5sung zugegeben. Die Reak*- 
tionsteaperatur kann dabei vor oder nach der Zugabe der 
Percarbonsclurel5sung eingestellt werden. Bex kontlnuler- 
lioher Arbeitsweise kann man die beiden Komponenten ge-^ 
melnsam oder getrennt dem Reaktor zafuhren* Bei Vearwen- 
dung mehrerer Reaktoren, die beispielsweise als Kaskade 
hintereinander geschaltet seln konnen, kann es vortell- 
haft sein, 2 / 2-Dicyclohexeny Ipropan nur in den ersten 
Reaktor einzubringen. Man kann die 2^ 2-Dicyclohexeny 1- 
propan-Zugabe jedoch auch auf mehrere Reaktoren vertei*- 
len* 

Es kann weiterhin von Vorteil sein, die benatigte Menge 
Percarbonsaure chargenweise zuzugeben. DeJ^ei kann es 
von Vo3rteil sein, monoepoxidiertes 2 , 2-DicycIohexe- 
ny Ipropan aus dent Reaktionsgemisch abzutrennen und ei- 
ner emeuten Dmsetzung mit Percarbonsaure zu unterwer- 
fen. Bei der chargenweise Zugabe der Percarbonsaure 
kann es auch von Vorteil sein, nach Zugabe einzelner 
Chargen die aus der Percarbonsaure entstandene Carbon-* • 
s^ure aus dem Reaktionsgemisch zu entfernen, z.B, 
durch Extraktion mit Wasser oder durch Destination. 

Die nach DurchfQhrung des erf indungsgemMBen Verfahrens 
erhaltenen Reaktionsgemische enthalten im allgemeinen 
das verwendete organische L5sungsmittel, di^ aus der 
Percarbonsaure entstandene Cetrbonsaure und 2,2-Di- 
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cyclohexenylpropandiepoxid/ wobei gegebenenf alls zu- 
s^tzlich monoepoxidiertes und unuzngesetztes 2/2-0107010-- 
hexenylpropan, sowie gegebenenfalls geringe Mengen.von 
hochsiedenden Mebenprodukten im Reaktlonsgemlsch vor- 
5 handen sein Xtinnen. 

Die Aufarbeitung des erhaltenen ReaJctionsgemisches kann 
z»B. durch Destination erfolgen. Dabei kann man so ver- 
fahren^ dafi man die einzelnen Komponenten in der Reihen- 
folge ihrer Siedepunkte abdestllliert. Dabei ist es von 

10 Vorteil, die Destination im vakuum und unter Verwen- 
dung von Verdampfern, die kurze Verweilzeiten und eine 
Verdaapfung mlt gerlnger thermischer Belastung des 
Reaktionsgemisches ermGgXichen, durch'zuf iShren . Wenn 
die PercarbonsSiire im molaren anterschu8 eingesetzt 

15 worden ist, kann es u.U. von Vorteil sein, vor der 
destillativen Aufarbeitung dem Reaktionsgemisch ein 
ZusatzldsungsmitteX zuzufiigen, das zwischen der Car- 
bonsMure und 2,2-Dicyclohexenylpropandiepoxid siedet, 
Dadurch erreicht man eine vollstandige Abtrennung der 

^0 Carbons^ure bei relativ niedrigen Sumpf tentperaturen , was 
hinsichtlich der Miniraierung der Bildung von Neben- 
produkten aus der CarbonsMure und den epoxldlerten 
Bestandteilen des Reaktionsgemisches von Vorteil sein 
kann. 

25 Es kann u.U. weiterhin von Vorteil sein, insbesondere 
wenn die PercarbonsHure im OberschuB eingesetzt wurde, 
vor der destillativen Aufarbeitung aus dem Reaktions- 
gemisch die CarbonsSure durch Extraktion^ mit z.B. Was- 
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ser, zu entfernen. Aus der so erhaltenen w^Brigen Car- 
bonsaurelCsung kann die CarbonsMure wieder durch Bx- 
traktion mit einem geeigneten LcSsungsmittel zuruckge- 
wonnen und gegebenenfalls zur Herstellung der Percar- 
5 bonsMure In einem organischen lidsungsnrittel verwendet 
werden« 

B3 kann vorteilhaft sein, dem Reaktionsgemisch vor Oder 
wahrend der Aufarbeitung, insbesondere bei destillati- 
ver Aufarbeitungr Stabilisatoren zuzusetizen, welche 
10 die Bildung von Hochsiedem imd Polymer isaten verb in- 
dem bzw* minimieren. 

Aus dem Reaktionsgemisch abgetrenntes nicht umgesetztes 
2 , 2-Dicyc lohexeiiy Ipropan und 2 , 2-Cyc lohexeny Ipropan- 
monoepoxid konnen erneut in das erfindungsgemSBe Ver- 
15 fahren eingesetz-t werden. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren hat den Vorteil, dafi 
• danach 2 , 2-Dicyclohexenylpropandiepoxid in hohen Aus- 
beuten und ohne Zusatz von Puf f ersalzen zugSnglich 
ist. Im Hinblick auf den eingangs gescbilderten Stand 
20 der Technik ist es ausgesprochen ttberraschend, daB 
2,2-Dicyclohexenylpropandiepoxid ohne Zusatz von 
Puff ersalzen in hohen Ausbeuten erhalten werden kann. 
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Beispiele 
Bel spiel 1' 

In einen 5 1 Doppelwandkolben mit Rtihrerr RuckfluBktih- 
ler und Tropftrichter vmrden 612 g (3 Mol) 2 , 2-01- 

5 cyclohexenylpropan vorgelegt und auf 60 *C thermostati- 
siert. Onter Ruhren warden 5,7 Mol « 2565 g 20 %ige 
benzol Ische Perc arbo na5urel5sui ig (wenlger als 0,1 Gew,-% 
Wasser, venige r als 0,2 Gew.-% Wasserstof fperoxid und 
wenlger als 10 ppm Kineralsaure enthaltend) so schnell 

10 zugegeben, daB die Temperatur auf 60^0 gehalten werden 
konnte. {7ach dem Ende der zugabe wurde noch 15 Hlnuten 
bei 60*^0 weitergervihrt. Danach war der PercarbonsSure- 
umsatz praktlsch quantitative Die gaschromatographische 
Analyse ergab, dafl sich 6S,2 g (0,31 Mol) 2,2-Dicyclo- 

15 hexenylpropanmonoepoxld und 614,4 g (2,56 Mol) 2,2- 

Dlcyclohexenylpropandiepoxid geblldet hatten. Das ent- 
sprlcht einer Gesamtepoxidausbeute von 95,7 % der 
Tbeorie* 

kach Zugabe von 400 g BenzoesSureethylester wurde in 
20 einer mit einem Pallstromverdampf er betriebenen Fiill- 
kSrperkolonne bei einem Druck von 200 mbar Benzol und 
PropionsSure als Kopfprodukt abgetrennt, Sie wurden 
in einer weiteren Kolonne in die reinen Komponenten 
aufgetrennt. 

25 AnschlleBend wurde das von Benzol und Propionsaure be- 
freite Gemisch bei vermindertem Druck f raktioniert. 
Nach Abdestlllieren des noch verbliebenen Benzoesfiure- 
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ethylesters wurde bei elnem Druck von 1,3 mbar 2,2- 
Dicyclohexenylpropanmonoepoxid bei eincr Kopftempera- 
tur von 118^C und 2,2-Dicyclohexenylpropandiepoxid 
bei einer Kopftemperatur von 138 bis 140*'C erhalten* 
^ Das erhaltene 2,2-Dicyclohexenylpropaninonoepoxid wur- 
de in einem weiteren Reaktionsansat.z wieder eingesetzt. 

Beispiel 2 

In einer 5-stuf igen Kesselkaskade aus Glas mit: einem 
10 Gesaia1;voluinen von IrS I wurden stUndlich bei einer 

Reaktionsten^eratur von 50 945 g einer 20 gew.-Sigen 
(2,1 Mol) PerpropionsanrelQsung in Benzol und 204 g 
(1 Mot) 2,2'-Dicyclohexenylpropan uber getrennte Lei- 
tungen in den ersten Kessel der Kaskade eindosier-t. 
15 Die Percarbonsaurelosung enthielt weniger als 0,1 

Gew.-% Wasser, weniger als 0,2 Gew.--% Wasserstof fper- 
oxid und weniger als 10 ppiu MineralsSure. Nach dexn fiinf- 
ten Kessel resultierte ein Uinsatz von 99,9 %, bezogen 
auf 2 , 2-Dicyclohexenylpropan - Die gaschromatogra- 
20 phlsche Analyse ergab, da3 2,2-Dicyclohexenylpropan- 
raonoepoxid mit 2,3 % Ausbeute der Theorie und 2,2- 
Dicyclohexenylpropandiepoxid mit 91/5 % Ausbeute der 
Theorie gebildet worden sind. 

Das die Kaskade verlassende Heak-tionsgemisch wurde 
25 in einem ersten Extraktor, einem pulsierten Siebbo- 

denextraktor , rait der 1,5-fachen Gewichtsmenge Wasser 
iro Gegenstrom extreihiert. Dabei* erhielt man eine am 
Kopf des Extraktors abgezogene organische Phase mit 
einem PropionsSureanteii von unter 0,7 Gew.-%. Aus 
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dlesem Gemisch wurde in einer ersten Destillationskolon- 
ne bei einem Druck von 200 mbar und einer Kopf tempera- 
tiir von 36 bis 37*C Benzol in einer zur Herstellung der 
eingangs genannten Percarbonsaurel5sung geeigneten Rein- 

5 heit abgetrennt. Aus dem Sumpf dieser Kolonne wurden 
anschlieBend bei einem Druck von 1,3 mbar, wie in Bei- 
spiel 1 beschrieben, die Epoxide erhalten. Die am un- 
teren Ende des ersten Extractors abgezogene wSBrige 
Phase, welche PropionsSure enthielt, wurde in einem 

10 zweiten Bxtraktorr ebenfalls einem pulsierten Siebbo- 
denextraktor, mit der 1,5-fachen Gewichtsmenge Propion- 
sMureethylester im Gegenstrom extrahiert. Das diesen 
Extraktor verlassende, weitgehend propionsSurefreie 
Wasser, wurde zur Extraction des Reaktionsgeroisches 

15 in den ersten Extraktor zuriickgefiihrt . Die den zweiten 
Extraktor verlassende organische Phase, welche die 
Propionsaure und PropionsMureethylester enthielt, wur- 
de in einer Des t ilia tionskolonne in ein Kopfprodukt, 
bestehend aus dem Propionsfiureethylester und in ein 

20 Sumpf produkt aufgetrennt* das im we sent lichen aus 

Propionsaure bestand^ Das Kopfprodxikt dieser Destilla- 
tionskolonne wurde in den zweiten Extraktor zur Extrak- 
tion der wSBrigen Phase aus dem ersten Extraktor zu- 
riickgefiihrt. 
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